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1 Общие положеlrпя
1.1 Настощм методика

рентгенофлуорсцентные универсаJБные Clever, вьшускаюIщiеся в мод.rфш<ацил< Clever д-17,

Сlечеr С-31 (далее - спекгромсгры), пр.шазsаченЕые дIя измерlшй массовой доли элементов в

рlцшицrьD( веществах, которые могут вд1(одfiься в твердом, жидкоМ иJIи порошкообразном ,

состоянии, а таюке могут быгь нанесены на поверхность rшбо осаждены на фильтр, и ,

устанавJIивает мето.щI и средства их перви,лrой и период{ческой поверки,

по и:гогам проведенпя поверки должна обеспеrшЕlться прослеживarемость к:

- государствеЕному первиIIному этаJIону еддниц массовой (молярной) доlпt и массовой

(молярной) коIщеЕтрации компонеЕтов в хfiдо{х и твер.щD( веществФ( и материалах па основе

спекI'раJIьньD( мЕтодов (ГЭт |96-202з) согласно государствеЕной поверо,пrой схеме,

утвержденной приказом Федера.lьвого агентства по техническому реryJшроваяию и метрологии

Ns 1569 от 07.08.2023, и/иrш государствеЕному первичному эт:шоЕу едrЁиц массовой (молярной, l

атомной) доли И массовой (молЯрноЙ) конченЦации компонеятов в жидких и твердьD( веществах

и материаIФ( sа осЕове кулонометрии гэт 176_2019 согласно государственной поверочной

схеме, утвержденной приказом Федералъного агентства по техническому реryлировtlнию и

метрлогии }.lЪ 148 от 19.02.2021.

Поверка спекгРометров выпоJIняется методом пряvьж измерний,

метрологические характеристики спекФометов указаны в табJшце l,

Табrшца 1 - Мегрологические характеристики

2 ПеречепЬ операциЙ поверки средства измерений

2.1 При проведении первичной и периодrческой поверок должны быгь выпошrены

операции, указшные в таблице 2.

наименование стики
от l0a до 99 9999массовой до.lш элементо %

t40
+l0
t5
tl

Прлеrш допускаемой относительной
измеоекrй массовой доJIи элсмекгов, 0/о

" 
дпчо*оr" о, 10{ до l0-2 о/о вк.lдоч.

в дtапазоЕе св. l0'2 до l % вк-тпоч.

в.щапазоне св. l до l0 % вкrпоч.

в дlzшазоне св. l0 до 99,9999 %

погрешности

0,2
гооительнотносначениязгоскаемодоп),Предел

откпго онения измеренийеквадратическосредн
%ементовэлвоиассом

5,1%п дJIя Bi в легкой
l) дrя массовой доrш элементов более 5

ица - или пластмасса.z)

0 О/о;

легкая

поверки распрстраняется на Спекгрометры

Значение

результатов



Нмменовапие операции поверки

обязательность выпоJшеншl
операций поверки при

Номер разлела (гryнкrа)
методrкп поверки, в

соответствии с которым
выполняется операция

поверки

перви.пrой
поверке

период,tческой
поверке

Внешний
измерений

осмотр средства
.Ща !а 7

Подготовка к поверке
опробовашrе средства пзмерний

и
Да ,Ща 8

Проверка прграммного
обеспечения средства измерений .Ща .Ща 9

.Ща 10

Опрделение опrосrтеJьного
средrеквад)атrческого
откпоненшl результатов
измерний массовой доJIи
элементов

Да .Ща 1 0 1

Прверка диапазона измерний
массовой доли элементов,
определеЕие относитеrьной
погреrтп{ости пзмереяий массовой
доли элементов

Да !а

Определение предела
об Bi в легкой .Ща Нет 10.3

Полгверждение
средства

соответствиJI
измершлй
мншIмгическим

,Ща !а 11

з

Таблица 2 - Операции поверки

2.2 Прu поJIученип отрицательньD( резуJьтатов при проведении хотя

3 Требованшя к усповпIм проведепия поверкп

3.1 При провелении поверки следуЕт собшодать сле,ryющие условия:

- температура оцружающего воздда от IIJIюс l5 ОС до п.lпос 25 'С;

- отвосптеJьЕaц ыIФк{ость не более 70 %;

- атмосферное давление от 80 до l05 кПа.

4 Требоваввя к спецrrаJIпстам, осуществJIяющпм поверIqу

4.1 К прведешо поверки допускаются JIица:

- пршедIше обуrение на прaво прведенхя поверки по требуемому виду измерний и

знаюцIие основы метрлогического обеспечения средств измерений;

- изучивrтп{е uасюлщло методику поверки и руководство по экспJryатации (ла;rее - РЭ) на

спекгрометры.
4.2 Поверку средства измерний осущестыlяют аккредrтовllнные в области обеспечепия

единства измерений юридические лица и иЕдлвид/аJIьные предприниматели,

5 Метролопrческrlе п техЕшческпе требовrнпя к средствдм поверкп

5.1 При проведении первшшrой и перцод{ческой поверк прш\.rеЕяются средства поверки,

ука}zlнные в табrп,rце 3.

,Ща
Определение метролоп{ческих
характеристик средства пзмерений

10.2

бы одной операции

поверка прекраJцаЕтся.
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Таблица 3 - Средства поверки

Перечень

рекоменд/емь,D( средств
поверки

Метрлопrческие и Texпlltlecюte требовшrия к
средстваJt{ поверки, пеобходдrrые дtя прведения

поверки

Операции по
требуюппrе
применение

по
Срдства пзмерний температуры окружающей
среды в диапазоне от IIJIюс 15 ОС 

до пlпос 25 ОС

с абсо;потной погретrпrостью * 0,2 ОС;

Срлства измерений отвоситеrьвой вла:lgости
воздЁа в диапазоне от 5 Yо до 97 Yо с

абсоrпотной погреlrпrостью * 3 О%;

Срдства измерений атмосферЕого д.lвлеItия в

диzшазоне от 80 до 1 10 кIIа с абсоrпотной
остью * 0 13 кIIап

п.8
По.щотовка к

поверке и
опробование

средстм
измерний

гсо l0879-2017
Стшцартные образцы
состава латуни марки

Л9 (комплект
vSLTl),)

Стшлартные образцы, представллоrщlе собой

рабошlй эта.пон 2-го разряда по государтвенной
поверо.лtой схеме, утвержденной Пршсазом

Федера.llьного агентства по техническому

реryлированию и мегрологии Nэ l48 от
19.02.2021' кОб утвержлении государственной

поверо,пtой схемы для средств измерений
содерхания неоргalничесюIх компонентов в

жидких и твердьD( веществllх и материалах) или

рабо.шй эта.ltон по государственной поверошrой

схеме, утвержденной Приказом Федера.lьного

агентства по техническому реryJIированию и

метрологии Nя 1569 от 07 авryста 2023 г. <Об

}тверждении государственной повер,пrой
схемы дIя средств измерний массовой
(молярной) лош и массовой (молярной)

концентрации компонектов, а также

ф.тryорсченции в )юrдких и твер,щ,D( веществах

и материалах на основе спекц)aUIьffьD( методов).

Диапазон измерний массовой дош,l элемептов

от 0,5 до 99,9999 0й, границы доrryскаемой
абсоrпотной погрешности аттестовiшного

значеная массовой доrш элементов
це более а 0 |5%

п.l0.1
Определение

относитеJьного
среднеквад)апr-

ческого
откпоненI{я

резуJьтатов
измерений

массовой доли
элемеIIтов

гсо l0879_20l7
Стандартные образшы

состава латуни марки
Л9 (комплекг

VSLT1),)
гсо l0504-2014

Стапдартные образцы
стаrrей углеродистьо< и
легированЕьD( типов

13Х,55С2,05кп,
38х2мюА,60с2,

38х2н2мА,
36х2н2мФА,

зOхн2мФ Св-

Стандартные образчы, представJuIющ{е

рабош,rЙ эта.поп 2-го разряда по государ,твенной
поверо.пrой схеме, }тверждеквой Приказом

Федерального агентства по TexHп.IecKoMy

реryлиров.lнию и метрологии Nч l48 от

lg,02.2o2l <об утверждении государственной
поверо.пой схемы дIя средств измерепий

содержания неорганических компонептов в

жидких и твердьD( веществах и материzrлахD,

или рабочий эталон по государственной
поверо.пrой схеме, утвержденной Пршtазом

Федера.пьного агентства по текшческому

реryлировапию и метрлогии Nч 1569 от 07

ста 2023 г, <об

соооип.10.2
Проверка
,щ,шазова
измерений

массовой доли
элемеЕтов,

определение
относительной
погрешности
измерний

массовой доли
элементов

Измеритель
параметров

микрокJIимата
<Метеоскоп-М>,

рег. Nч 32014-1l
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Перечень

рекомендуемьD( средств
поверки

Метрологические и технические требовшrия к
средств:lм поверки, небходпr.tые дIя проведенпя

поверки

Операции поверки
требующие
црименение

по
08)(Г2с,30 и В2Ф

(комплекг ИСО
УГOк - ИСО YT9K)I)

гсо 11743_2021
Стандаргные образцы

состава
цемекшруемой
теплостойкой

по,щипниковой стали
BKCI7 (комплекг)l)

государственной поверо,пrой схемы для средств
измсрний массовой (молярной) доли и

массовой (молярной) концеЕтрrцци
компонентов, а также фlryорсченIци в )iс,rдкш(

и твер,щtх веществiD( и материдIах на осIIове

спекгральпьD( методовD.

,Щиапазон измерпий массовой доJIи элементов
от 10а до 99,9999 %, граrrичы лопускаемой

отпосительной погреIпности аттестоваяЕого
зяачения массовой до.тш элементов

стllндартного образца не более:
+ 0,5 % в диапазоне св. l0 до 99,9999 %;

+ 2,5 % в диапазоне св. l до 10 % вк;поч.;

+ 5 % в дишазоне св. 10-2 до 1 ой вкrпоч.;

+ 20 % в диапазоне от 10а l 0-2 % вкrпоч.
гсо 8463_2003

Станлартнъ,пi образец
состава ионов

висмутаl)

Вода для
лабораторного

шrализа 2 степени
чистоты по

гост р 52501-2005

.Щозатор мехаrический
одlокшrмьньй

BIoHIT,
рг. JФ 36152-12

Кювета Chemplex
l,и0 XRF Sample Cup

Стаrцартпые образцы, предст:lвJuIющие

рабо.шй эта.ltон 2-го разряла по государственной
поверотrой схеме, утвержденной Приказом
Федерального агеЕтства по техншIескому

реryJшрвaIнию и метрологии Nэ l48 от

|9.02,202l кОб утвержлевии государственпой
поверо.пrой схемы дIя средств измерний

содержания ЕеорганI{IIескш( компонентов в

жидшrх и твердьD( веществ:D( и материzшaD(D

Массовая концентаIця висrrrута от 0,95 до
1,05 мг/см3, граниrIьт доrryскаемой

относительной погрешности аттестоваЕного

зпаченrrя массовой концентации висI!(ута не

ý6л99 + l О/о

Вода д:rя лабораторного аrrа;rиза 2 степени

чrстоты по гост Р 52501-2005

Вспомогателъное оборудовдrие :

.Щозаторы механшIеские однокaшаJIьЕые.

.Щиапазон объемов дозцрванItя от l000 до
10000 мкл; догryскаемое относительное

откпонение средtего арифмстического значения

фаrспrческого объема дозы от номипаJIьвого прп

температур е (22 + 2) ОС ве более * 5 ,0 
ОZ

Кюветы ди жидких образцов, внешЕим

диамgгром 39,4 мм, высотой 22,4 wг.l,,

совместимые со спе м

собойп. 10.3
Определение

предела
обнаружения Bi
в лежой мацице

l) по ць1
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5.2.щошускаегся применение другж средств поверки, ве приведенньD( в таблице 3, но

обеспеш,tваюIщоr определеЕие метрлогическrх хараюеристик поверяемого средства измернld

с требуемой точностью.

5.3 Срлства поверки дошшrы быть аттестовапы (поверны) в устitновленном порядке.

6 Требовавия ýс.,llовпя) по обеспечеппю безопдсrrостr,r проведенпя повершl

6.1 При прведеЕии поверки сле,ryст собrподать трфоваJшя, устаповленЕые

гост 12.1.M0-83, правилами по охране труда при экспJIуатаrии элекIроустаЕовок, указанными

в приложении к приказу Министертва труда и социаJьной здщпы РФ от 15.12.2020 Ns 903н.

Воздух рабочей зоны должен соответствомть ГосТ 12.1.005_88 при температуре помещения,

соответствующей климатпческrпrл условшш для легю{х физичесю работ.

6.2 Помещение, в котором цроводится поверк4 доJDкно соответствовать требованипл

пожарной безопасностц по ГоСТ 12,1.004-91 и иметъ ср€дства пожарт},шеЕхя по

гост 12.4.009_83.

6.3 При проведении поверки доJDIс{ы бьггь соб.rподены требования безопасности,

приведенные в РЭ на спекгрометры.

7 Вшешrrий осмоцl средства пзмерепвй

7.1 Проверку вЕеIднего вида спектрметра прводят путем визуаJьIlого осмотра.

прводrг сравпение фотогрфических изображений, цриведеIrЕьD( в опис:lнии типа на дшЕй
спекгрометр, и образца" пр€дставленного на поверку.

7.2 Провести визу:лJьньпl осмотр спекгрометра Еа отсутствие ВПДllr.lЬD( повржденшi,

вJIшIющх на его работоспособность. Убешться в наJIичии марrcrрвки с ясным укд}апием типа

и серийного номера спекгрометра.

7.3 ПроверитЬ KoMImeKTIIocTb спекгрометра (без запасньп< частей и расходньD(

материалов) на соответствпе трбованиям, указанным в описаЕии типа ва дшrньfr спекгромgгр.

7,4 Спеrгрометр Фштают цршедпим оперяц'"ю поверки, есJш:

- внешrий вид спекгромегра соответствует изобрФкеЕиям, указ,шным в описании типа

на дашьй спекгрмеrр;

- корпус, вIrешнпе элемеIIты, элемеIIты управлеЕпя и иЕд{кдши Ее повреждены;

- KoMImeKTHocTb соответствует разделу <Комплекпlость)), укtr}анному в описtlнии типа

на дшrЕьпi спекIрмФр;

- маркцрвка спокгрметра содержит сведеЕItя о типе п серийном номере прпбора,

8 Подготовкr к поверке п опробовавпе средствr Iвмерешпй

8.1 Проверить соответствие условий окружающей средд условшlм, ука:lанЕым в п. 3.1, с

помощью средств измерений темпераryры окружающей среды, вJIIDкности, давленIiя, указаннъ,D(

в табrшце 3.

8.2 Опрбоваrrше спекгрометра вкJIючaлет в себя сле.ryющrе операции:

- проверка вьD(ода на рабошй pexcllr,t.

8.2.1 По,щотовrrГь ПОВеРЯеIr.Ъй спекгрометр к работе соглzlсно его РЭ. Проверка вьD(ода

на работrй р€)iоцt{ прводrгся путём вкпюченшt спекгрометра в соответствии с указаппями,

приведённьпuи в РЭ. Запустить црграммцое обеспечение спекгрометра (да,пее - ПО), Прогрегь

спеrгрометр Ее менее l5 миЕут.

8.2.2ПроверитьготовностьспеКгрометракработе,ДЦэтоговверхнейстрокемеrлоПо
выбрать <Сервис> - кСостояние прибора>. В открьвшемся окне появится шrформация о
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состоянии спекIрметра. При готовности спеmрмеIра к работе ншrротив графы <Температура

детекгорц К> будет отображеfl статус (ГотовD Фисунок l).

Фs,r,*xrt-tA...rBu
В оlo В.rr Ь.л,,r ffil C"p..r.

q
Айaлl.в Р€rультaт

, Илееrв rробы - -

Прфа 6_аш]

17..".,,.,, lъ--=
17 П-,9,.," |i-l
F Соr++rпь роэgьтат

17 пgrаrаrь розgьтаr

Р Co+cgTb сtкrр

Qp**:-.a Ф с.к,

З!.рrщц __,....._
I l9вз cpt.

мбтФ arlýa

F иr,я: 1Середиа2

Тп; Фý& пaра}а

Н.6ор 1 
|Ндбое 2 |

ГЪр.r.€трý пр16ор

Коlfrроллaры

ВыЬр locra <псrтр.

Ндбор 1

1-u5.5562a

1.,t s

Сосrоrйя€ лрllбора

4
Поt

а'!
Отхрцть

в
Сцрaнrь

г
ц
|Е

Р!rи* grti€oaa'" 

-- 

-НJрФr€tЁ} ý
т8м} lm
Фиrът: v,o0m

Роqrь+Е.р.iя [с } s.7
Хr.@F.iя[са* 51,2

М.9rФ Ф.,я (ra} &1

СкорфьоЕIд[lп} 20928
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Рисунок l - Визуаlшзаlця п. 8.2.2

8.3 Спекгрометр считают проше.щим операцию поверки, если:

- спекrрометр вышел Еа рабоцrй режим в поJIном соответствии с РЭ, отсутствуют

сообщения об ош{бках при заIryске спекФометра.

9 Проверка прогрдммшого обеспеченпя средства измерешпй

9.1 Прверить соответствие иденflrфикационньD( даЕпьD( ПО сведенилrл, приведенЕым в

описапии типа па спепрометр.
9.2 фп прсмота идеrrшфикационньD( ддIпьD( ПО спекгрометров цеобходимо в верхней

сц)оке менЮ ПО выбрать (Справка) - (О програмruеD. На экране в открывшемся окяе

отобразится наимеЕоваппе и Еомер версии ПО фисунок 2).

не

Neве
Al АrMg

кгNi cu GaFе со znса ýс т сr Ge

sп хеcd lп sbтс RU Rh Pd Agýr zl Nь мо
рь Ро

с

ýе
-ie

RпAU н0 Tl BiRe о9 lr PrHf ъLa

0Kl

Ра

lPr lNd нсе
тh



Ф 5-,,Ф(.f - lA..rвll
В a.a. F.. AnE С.rх

q
дtФ Р.tулm ОчФ Сlnр.ffi по.с 8ffi

Иiп.е..ф .р.6.,

пr.6., пБ€'ББГ-
Е. ,,. п---з
Г п-,осс, |i-]
Г Сдооgь pr*yrTc

щ 
чrý.,С.(ёrм

Еffi дшrlслчilýff l.l*a**igЁdзý'

Рисунок 2 - Проверка версии ПО

Табш.rца 4 - Иденти икационные ддrные по

10 Опредшеппе метрологшческих хардктерпстпк средства пзмереЕпй

10.1 Опрелеление отпосштеJIьного среднеквадратпческого откпопения результдтов

измерений массовой долх элемештов

10.1.1 Подготовить дIя проведения измерениЙ стандартньЙ образец с ат'геСтОВ{lННЫМ

зЕачением массовой доли элементов более 50 О%.

10.1.2 Установить ст rдарпшЙ образец на шмеритеJьIIуIо Iшатформу спектромЕтра.

10.1.3 ДIя измерения массовой доJIи элемеЕтов устlшовить слева в рабочем окне По

режимы шмереIrиЙ (ншряженИе (U), фильт (F), срела (Д)), ориентируясь Еа вспJIыв:Iющ,Iе окЕа

при наведевии курсора мыши на измеряемый элемеЕт во вкJIqдке По <дпаrпrз> - (таблица)

(рисунок 3). Напрпrер, при проведении измерений:

никеJIя, медI ycтaпoBшTb слева в рабочем окне ПО следующIе параметры: нaшряжение

35 кВ, фи;ьтр Y, среда воздд, подобрать д{афрагму и ток T.lK, ч.гобы загрузка дЕтектора была в

раЙоне 30 000 - 40 000 шrп./с, но ток не более 500 мкА, время 300 с;

свицца - напрлкение 45 кВ, фи;ьтр Cu, среда возryх, подобрать дrафрагму и ток т,ж,

шобы загрузка детектора быпа в дrшазоне 30 000 - 40 000 rдrлп./с, но ток не более 500 мкД, время

200 с.
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9.3 Спекгрометр сIмтается прошедшIп.r операцию поверки с положитеJьным резуJIьтатом,

есJIи идеЕтифик цrонЕые данцые По соотвЕтствуют значеЕиlIм, приведенным в табrшце 4.
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Рисунок 3 - Визуатизация п. l0.1.3

10.1.4 flалее пеобходимо создать метод регрессии для чего последоватеJьно выполцить

действия, описанные Еиже,

10.1.4.1 Слева в рабочем окне ПО в поле (ПробаD ввести имJI, установить флаг
((Повторить), в поле рядом ввести (3D, установить флаг <Сохраrrить спектр), (Вывести

резуJIьтатD, в поле ((ПозицшI) указать номер позиции платформы спектрометр4 в которой

устаноыIеп измеряемьй с"гдцартньй образец. Прверить в поле (Тип)) - (Фунд. парllм.).

10.1.4.3 Проверить, rпобы интенсивность пика саь.rой иЕIеЕсивной андIитической линии

элемеЕта была более 3 000 000 (общая интенсивность пика апалитической Jшншr есть

произведение значеЕЕя Иктенсивности (cps) и времени измерения),

10.1.4.4 По оконч.lнию измерений открьгь полуlенные спекгры стдцартного образuа лля

чего нa)кать шопку (Огкрыгь) - (Спекгр)). В открывшемся окЕе выбрать измеренньй спекIр,

HtDKaTb (Огкрыть> фисунок 4).
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Риqчок 4 - ВизуаJIизация п. 10.1.4.4
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l0.1.4.5 Из спектра создать спект фона: в верхней строке меЕю ПО выбрать (АнаJrЕз> -

(Выц{сJшть) - <Поlry.ллть фоповую подIо)rку)) и сохранитъ как (Фон...> фисучок 5).
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Рисунок 5 - Визуа;rизация п. 10.1.4.5

10.1.4.6 Во вкладке меню ПО <<Аяапrиз> в табlмце Менделеева выбрать измеряемт.й

элемект. Перйти во вкJIадку <Сгшсок>. Уставовить парамстр <Гlлощадь пикаD на <Общая> в

раскрывающемся списке (рисунок 6).
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l0.1.4.7 Скоррктарвать в спеIсгре область элемента, чгобы она захватывала пик почти

поJIttостью (рисунок 7).
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Рисунок б - Визуашзация п. 10.1.4,6
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10.1.4.8Проверить'чтослевавокнезадДtшIпарап.rетрвизмереЕийУстаяоыIены
парамсгрЫ измерений, соответствуюIщrе выбрдrному элементу. Ввести имя метода и

перек,IюlIить поле (Тип)) на ((Регрессия).

10.1.4.9 Переfrгш во вкJIqд(у мешо пО (Регрессия). На паrrели инстру rентов HzDKaTb

(Стдцарты). Удерживая кнопку (ctrl), выбрать поJIученные рапее спOкты и сохраненные

спекгры фона. При соМщении (Замевить список стдцартов) н:i]катъ (ДаD. Во BKJIaJme

(КонцеЕтрацияD вести концеЕтрации опредеJIяемого элемеЕта дIя спектрв - из паспорта

стандартного образц4 дIя спекФов фона - 0.0 фисунок 8),

q l Dц

лt ..: FЕjзLllr пш,l

,D
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--ф(ll.l111@!
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-t56rq

Рисунок 8 - Визуализачия п. 10.1.4.9

10.1.4.10ПерейтиВовкJIадкУ((интенсиВность)'накатью{опкУ(ВшшсJIить)'в
рlюкрымющемся списке выбрать <Интепсивность>. В таблице появятся значения иЕтенсивности

измеряемого элемента фисупок 9).
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Рисунок 7 - Визуализация п. 10.1.4.7
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Рисунок 9 - ВизуаJIшация п. l0.1.4.10

ql

Рисунок 10 - Визуашзачия п. 10.1.4.1l

10.1.5Проверитьим'IитипметодаслеВаВполеУстановлени,rпара}tетровизмерений.
Ввестиимяпробы,УстаноВитьфлаг<Повторrrть>>,вполеряДомВВестиколичествоповторений

равное 10, уЪтшrовrrть флаг <Сохршrить спектр>, устаЕовить флаг <Вьвести резуJътат),

10.1.б По окоЕчанию проведения измерений псрейти во вкJIадку <Резулътат>, Зшrисать

поJIученные резуJьтатЫ измерениЙ массовоЙ доJIи элемента в протокоп поверки (рисунок 11),

Результаты измерений можно скопировать в файл Ехсе1 дrя да:ьнейшей обрабопол, для этого

выдеJIить резу.Бтаты левой кноmсой мыuIи, затем нажатием правой квопкой мълпи выбрать из

рч"*рr**лaaося списка кКопировать в буфер>, затем вставить в файл Excel,

12

!]!9 :tп: ]--

-!в7Ф

10.1.4.11 ПерейтИ во вкJIqжУ <Линеfuьпi коэфф.D. Правой кнопкой мьш,l установить

коэффш{пеЕгЫ дя расчета (пОявяIся црасные куrи). Ecrm есть значеншя Черного цвета, удалЕтъ

rTx. Нужяо установить коэффищленты для фона всех элементов, на пересечеции строки и столбца

с нILзваЕием элемента. Нажать кнопку <<Вы.пtсlплть>, в раскрыв:lющемся списке выбрать '

<Коэффичиевты регрессии>. В табJIице появятся значения и грфик. Нажать кнопку (Сохранить)

- кМетод> (рисунок 10).
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Рисунок 1 l - Визуализачия п. 10.1 .6

1 0.1 .7 Првести обработку рзультатов измернпй в соотвgтствии с п, l 1 , 1 ,

10.2 Проверка дпапазоЕа rrзмеренпй массовой долп элемеЕтов, определенпе

относительпой погрешЕоgти пзмерен!й массовой доли элемеЕтов

10.2.1 Проверку диrлпазона измерений массовой доJш элемеЕтов совмещают с

определениеМ относительпоЙ погрешностИ измерениЙ массовоЙ доли эJIементов. Подготовить

стандартные образцы с аттестованными значениями массовой доли химических элементов,

}казанными в их пzюпортlrх, согласно диап }ону измерений массовой доли элементов

спектрметра. ,Щ-пя каждого подд{апазона измерений массовой доJш элементов должны бьrть

проведены измеренЕя пе менее, чем для одного стандартпого образца,

10.2.2 Установить стандартные образцы на измеритеJIьную платформу спектрометра,

10.2'3ДшизмерниймассовойдолиэлемеЕтоВУст.шtовrтьслеваВрабочемокнеПо

режимыизмерений(напряжение(U),фильтр(F),срла(А))ана:lогишоп.10.1'3методики
поверки.

10.2.4Повторrльп.10.1.4.1-10.1.4.2,п.10.1'4.4_10.1.4.1lдлявсехизмеряемых
элемептов.

10.2.5ПроверитьимJIитипметодаслеваВполеУстiШоВлени'Iпараметровизмерений.
Ввести имя пробы, устаповить флаг <Повторить>, в поле рядом ввести коJшчество повторений

равное 5, установить флаг <Сохранить спекгр>, установить флаг <<Вьвести результат>, Запустить

измерение нiDкатием кнопки <Пуск> -- 
fu'_.

10.2.6ПоокоI{!IаЕиюпроВеденияизмеренийперейтиВоВкJIаДкУ(РезУльтат).Записать
полученные результаты измерений массовой доли элементов в протокол поверки и сохрlшlить дIя

дальнейшей обработки в формате Excel.

10.2.7 Првести обработку результатов измерений в соответствии с п, 1 1,2,

10.3 Опреде,леПие предеJrа обнаруlкепrrя Bi в легкой мацrще

10.3.1 Подготовить дIя проведения измерений воду дrя лабораторного мылllза2 степени

Iшстоты по ГоСТ Р 52501_2005 (да.пее по тексry - вода) и стандартrьй образец ионов висмуга,

10.3.2 РазместИть с помощью Дозатора в кюветы л.тrя жи,щlо< образцов воду и стiшдартньй

образец ионов висм}та. объем воды и стандартного образца ионов висмуга для проведения



l4

измерений на спекгромЕтре модификаIщи Сlечеr д- l 7 составляЕт 1 0 мл, дтя мо.щфикщии Clever

С-31 - 3 мл.
10.3.3 Установить кюветы с водой и стандартпым образцом иоIIов висмута на

измерЕтельЕло rшатформу спекгрометра,

10.3.4 Уgтшrовить слева в рабочем окне пО следующrе пара tетры: напрлкение 50 кВ,

фипьтр Дg, среда возд.х, подобрать диафрагму и ток Tilk, чюбы загрузка дgгеюора была в

ди.ш rоне 30 000 - 40 000 шлп./с, но ток не более б00 мкА, время 300 с.

10.3.5 В поле кпроба> ввести rлr,rя, установить флаг <Повторить>, в поле рядом ввести к1>>,

устаповить флаг <Сохрашть спекIр), <<Вьвести результат), в поле <ПозиIцяD указать номер

позшIиИ платформЫ спекгрометрЦ в котороЙ устаЕовлеН измеряемьй стаtцартньпi образец.

10.3.6 Заrryстить измерение нФкатием шlопки <Пуск> --ф*.
10.3.7 По оконIIаЕию измерний открыть поJгr{енные спекты воды и стандартного

образца ионов висIrrута' дIя чего ЕФкать кцопку <Открыrь> - <Спекгр>. В открьвшемся окне

выбрать измеренныr1 спекгр, нажать <Открьгь>.

10.3.8 во вкJIа,ще кдна.lшз> в таблице менделоева выбрать <Bi>, скоррекгироватъ в

спектре область элемента., тгобы она захзатывала пик почти поJIностью. Затем нажать кнопку

<<Выш,rс;штьr>, в раскрывающемся списке выбрать кВыщлслить конценцацию). В таблице

появятся измеренные значения интенсивности дrа;rитической JшIIии висмута соответственно в

воде и стдцартном образце фисупок 12). Зшисать поJIучеЕные резуJIьтаты в протокол поверки.
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Рисунок 12 - Визуа;rизация п, 10.3.8

10,3.9 Провести обработку резуJIьтатов измерений в соответствии с п, 1 1,3,

11 Полтверlrсленше соответствия средства измерепий мец)ологпческим требовапиям

11.1 РдсчеТ отЕосптепьноГо среднекваДрапtческого отIýпонеЕия результатов
пзмерепий мдссовой долп элемеЕтов

11.1.1 Расс.д,rтать среднее арифметическое значеЕие массовой доJIи измеренного

элемент4 е, О/о, поrrленное согласЕо п.10.1 метод,rки поверки, по формуле

ЕЕ

f!Еlф
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fL' (1)

где С - измеренное зЕачение массовой доrи химического элементц О/о;

rr - коJIшlество повторов измерений на спекгрометре.

1 1 .1 .2 PaccтrTaTb значение относитеJIьного сред{еквад)ати.Iеского откJIоЕеЕия измерений

массовой доrпr измерешIого элемента, og, %, по формуле

EiLl(ci-o2
(a-r)

l5

100 (2)ос= Т'

11.1.3 Спекгрометр сIштается выдержавшим операцию поверки с положитеJьным

результатом, есJIи полученные значеЕия относитеJIьного средrеквадратического oTKJIoHeHLUtr

измерений массовой доJIи 9лементов не более 0,2 %.

11.2 Расчет относштельвой погрешпостш пзмереrrпй массовой доли элемеЕтов
1 l ,2.1 Рассцrтать среднее арифметическое значение мaюсовой доJIи каждого измеренного

9лементц поJIученное по резуJьтатаI\{ измерений согласно п. 10.2 мЕтодики поверки, в

соответствии с формулоЙ (1).

l 1.2.2 рассч,rтать отпоситеJьЕую пофешность измеренrпi массовой доJш кrDкдого

элемента образца по формуле

:j1 . 100,
сз

(3)

где G - атестовдlное значеЕие мlюсовой доJIи элементц взятое из пaюпорта стшцартного

образца" %.

11.2.3 Спекгромsтр стrтается выдержавIIшм операцию поверки с положительным

резуJьтатом, есJш:
- дд.шазон измерний массовой доrш элементов составJIяет от 10{ % до 99,9999 О/о;

- полученFые значеп11я отпоситеrьной погрепшости измеренrй массовой доли элементов

не более:
+ l 0/о в дrапазоне св. l0 до 99,9999 %;

* 5 % в диапазоне св. 1до 10%вшпоч.;
+ l0 % в дrапазоне св. l0'2 до l % вк.тпоч.;

+ 40 % в,щапазоIrе от 10{ до 10'2 % вкrпоч.

11.3 Расчет предеJrа обЕарух(еrrия Bi в легкой матрице
11.3.1 Рассшrгать предел обваружения висмрц %,

поJIученным согласно п. 10.3 методrки поверки по формуле

6

"оон.
ссо.0,1.з.Лй;

Nсо

по результатаJ\{ измерений,

(4)

гдеСбg-массовшIкоЕцентрацияВисIчгУтцУказанЕаявпzюпортестшIдартЕогообразца
мг/смЗ;

Nчод" - общая интенсивIlость ана:плтической rпrнии висмута в воде;

IVgg-общаяинтеЕсиВностьДlа;п,rтическойrпшиивисмУтавсТандарпIомобразце.
Общая иlrтенсивIIость аII:IJIитической линии висмута в воде ItJm в ст цартном образце

расстштывается по формуле



lб

Швода/со = Ii'tt, (5)

г,цо /i - скорость счета пика zrналитической линии висм}та соответственно в воде и
стандартном образце, имп./с;

t; - ВРеМЯ ИЗМеРеНИЯ, С.

11.3.2 Спектометр считается вьцержавшим операцию поверки с положительным

рсзультатом, если рассчит.tнное значение предела обнаружения висмуга не более 5,10-5 О/о.

12 Оформление результатов поверкп
12.1 Результаты поверки оформляотся протоколом поверки. Рекомендуемая форма

протокола поверки приведена в приложении А. Протокол можfi хр{lниться на электронньrх

носитеJUrх.

l2.2 Сведения о результатarх поверки (как положительные, так и отицательные)

передаются в Федеральньшi информационньтЙ фонл по обеспечению едиIIства измерниЙ.

12.3 По заявлению владельца средства измерений иJIи лица, представившего его на

поверку, с }п{етом требований методики поверки aжкредитованное на поверку лицо, проводившее

поверку, в слуlае положительньD( результатов поверки (полгверждено соответствие средства

измерений метрологическим Фебов:lниям) вьцает свидетеJIьство о поверке, оформленное в

соответствии с требованиями к содержанию свидетельства о поверке, rгвержденными приказом

Министерства промышленности и торговJIи Российской Федерации от 31.07.2020 Jф 2510.

Нанесение знaка поверки на спекгрометры не предусмотено.
12.4 По змвлению владельца средства измерений иJш JIица, представившего его на

поверку, с учетом требовший методики поверки aккредитов:lнное на поверку лицо, проводившее

поверку, в слr{ае оФицательньп результатов поверки (не полгверlцено соответствие средстВа

измерений метрологическим требованиям) вьцает извещения о непригодrости к применениЮ

средства измерений.

Нача,rьник отдела Д-4 в А.В

Нача.llьник сектора отдела Д-4 Грязскrх Н.Ю.

Старший науцg5g соlрудник отлела .Щ-4 Ермакова Я.И.
а

велуший инженер отдела Д-4 .й Полунина Е,П.
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Прплоrrеппе А
@екомеrrдlемое)

к МП 00l .!4-26 (ГСИ. Спекгромстры рнтгеноф.тryорсuентные универсальные Clever.

Мегодлка поверки>

Форма протокола поверки

СпекгромgгD нтныи й Сlечеr, модификация
(наrпrrеповаrше, тrш Си и модлфшаlцrи в соответствии с описашием тип4 в €динственном чис.л€,

регистационIшй J{9)

Серийньй вомер:
Год выгуска:
изготовrrтеlь:
владелец Си:
Прлпrrевяемые срдства поверки:
Место прведепия поверки:

Прlпrеняемая методика поверки: МП 001.Д4-2б (ГСИ. Спекгрометры

рrrггенофrтуорсцентпые универсаьные Clever.
Методrrка поверки>

Условия поверки:
- температура оцуж ощей ср€ды, ОС:

- ОТЕоситеJБная ВЛlDкнОСТЬ ВОЗДДЦ 0/о:

- ап,rосферпое давление, кПа:
Проведение поверlс.t:

1. Внетrптlй осмотр:
2. По.щотовка к поверке и опрбование:
З. Проверкапрграп.rмного обеспечения:
4, Опрделепиеметрлогическиххарактеристик:

Таб.тшца д.1 - Табшца опр€деления относительного среднеквадратического откJIонения

резуJIьтатов измереrtllя массовой доли элемента

Элемеrп

2
J
4
5

6
,l

8

9
l0
%

Ос, Yо

l
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Таблица д.2 - Табrшца определения относительной погрешности измерений массовой доли

элементов
Образец
Элемеrт

1

2
з
4
5

е,%
С, О/6

6,%

ТабшцаА.3 -Т о об Bi в легкой е

С66, мг/см3 Nв Nсо Соо",, 0/о

Таблица А.4 - М гиtIеские истики

5. Зак.тпочение по резуJьтатам поверки:

по резуJьтатам поверки средство измерний Спектрометр рентгенофлуоресцеrrпrьй

универсальный Clever, сер.N соответствуеI (не

соответствует) метрологиче ским хардсеристикам, указапным в описании типа средства

измерений, и призвается пригодIым (не приголньпr) к применению.

Начмьник отдела: .Щата поверки:

Подпись

Поверитель
Фами,'Iия и.о.

Резу.тьтат
соответствие

Требования
МетрологическаJI характеристика

от l0r до 99 9999элементомассовой %Е

t40
+10

t5
t1

прлелы допускаемой относrтеrьной погр€цшости
измеDенЕЙ массовоЙ доJш элементов, 7о

в .щапазоне от l0{ до l0'2 % вкrпоч.

в .щlапазоЕе св. l0-2 до 1 0/о вк:поч.

в дlапазоне св, 1до 10 % вк.lпоч.

в д{ап tове св. l0 до 99,9999 %

0,2
Прдел лоrryскalемого
среднеквадратического

значения отЕоситеJIьного
откJIонения результатов
элементо o/oDизм массовой

5.10Jдля Bi в легкоЙп е2) %
l) дц массовой доJIи элементов более 50
2) легкая м

Yо;

- вода или пластмасса.

Фамилия И,о.

подпись

описaшия типа


